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"PROCESSO DE PRODUCAO DE P6 DE MON6XIDO DE NI6BI0, 
MONOXIDO DE NIOBIO, E, CAPACITOR" 
Descri^So abreviada da inven^ao 

A presente inven^ao refere-se a um processo de produfao de 
5 p6 de mon6xido de niobio (KbO) caracterizado por duas etapas de redugao do 
pentoxido de niobio (NbaOs), sendo a primeira etapa de redu9ao por 
hidrogenio do pentoxido de nidbio (Nb205) para dioxido de nidbio (NbOa), e 
a segunda etapa de.redu9ao de dioxido de ni6bio (Nb02) para mondxido de 

t niobio (NbO), atrav6s do uso de um material coletor de oxig^nio e numa 
0 atmosfera conveniente que permita a transferencia dos dtomos de oxigenio do 
dioxido de nidbio (NbOa) paria o material coletor, sob condi95es adequadas de 
tempo e temperatura para a forma9ao do mondxido de nidbio (NbO). 

A redu9ao parcial de dxidos de nidbio, em uma unica etapa, 
utilizando metais refratarios ou reativos e/ou hidretos de metais refratarios ou 
15 reativos como materiais coletores de oxigSnio e em atmosfera que permita 
transferdncia de dtomos de oxiggnio 6 conhecida, como pode ser observado 
nas patentes de inven9ao U.S. Pat. No. 6.391.275, U.S. Pat. No. 6.416.730, 
U.S. Pat. No. 6.462.934. No entanto, o principal problema da redu9ao parcial 
P de dxidos de nidbio em uma linica etapa e a dificuldade na obten9ao de um 
20 produto com apenas mondxido de nidbio em sua composi9ao, conforme pode 
ser observado nas patentes de inven9ao supra citadas. Isto se deve k existencia 
dos varios estados de oxida9ao que o nidbio pode assumir, bem como aos 
inumeros dxidos de nidbio que podem ser formados durante a redu9ao parcial 
em uma iSnica etapa. A existdncia de mais de um tipo de dxido de nidbio ou 
25 mesmo de nidbio metalico residual, aldm do mondxido de nidbio, 6 
prejudicial na utiliza9ao em capacitores. Alem disso, a morfologia final obtida 
6 de dificil controle e usualmente nao 6 a mais adequada para a manufatura 
de capacitores de alta performance (alta capacitSncia e baixa corrente de 
fuga). 



A redu9ao do pent6xido de ni6bio (NbaOs) em mondxido de 
ni6bio (NbO) em duas etapas permite o melhor controle de cada uma das 
etapas de redugao, permitindo o uso das materias primas mais convenientes e 
o uso dos equipamentos mais adequados para cada etapa do processo, 
reduzindo com isto os custos de produ9ao. E mais importante, este processo 
permite o melhor controle das propriedades quimicas, fisicas e morfologicas 

do produto obtido. 

Alem disso, como na segunda etapa de processamento 
emprega-se di6xido de nidbio (NbOz) e nSo pent6xido de niobio (NbaOs) 
como materia-prima, o material coletor de oxigenio sofre uma menor 
oxida9ao, tomando o processo mais eficiente e controlado, e permitindo o 
emprego de menores quantidades de material coletor. 

Com esta rota, o mon6xido de niobio (NbO) pode ser reduzido 
de forma controlada resultando num p6 de alta pureza, poroso, com 
morfologia controlada, de baixa densidade aparente e com elevada superficie 
especifica. 

Breve descri^ao das figuras 

Figura 1: Fotografia de uma microscopia eletronica de 
varredura de um aglomerado de di6xido de ni6bio (NbOa). Aumento de 5.000 
vezes. 

Figura 2: Fotografia de uma microscopia eletronica de 
varredura de um- aglomerado de di6xido de niobio (NbOa). Aumento de 
10.000 vezes. 

Figura 3: Fotografia de uma microscopia eletrSnica de 
varredura de um aglomerado de monoxido de m6bio (NbO). Aumento de 800 
vezes. 

Figura 4-: Fotografia de uma microscopia eletrSnica de 
varredura de um aglomerado de mon6xido de niobio (NbO). Aumento de 
6.000 vezes. 



Descri93o detalhada da inven^ao 

A presente inven9ao refere-se a um process© de produgao de 
p6 de monoxide de niobio (NbO) caracterizado por duas etapas de redu9ao do 
pentoxido de ni6bio (NbaOs), em que a falta de controle do processo de 
redu^ao que ocasiona a presen9a detectavel de outros 6xidos de m6bio ou 
niobio metalico residual € eliminada. 

Com a utiliza9ao de etapas separadas de redu9ao, 6 posslvel 
controlar a for9a motriz da rea9ao de redu9ao dos 6xidos de niobio devido a 
possibilidade de controlar o potencial do agente redutor em cada etapa, 
favorecendo um maior controle do processo. A utiliza9So de uma materia- 
prima na forma de p6, de morfologia e tamanho adequados, consistindo 
basicam^te do pent6xido de ni6bio (NbaOs) na primeira etapa, e de didxido 
de niobio (Nb02) e metal refrat^lrio ou metal reativo e/ou seus hidretos, de alta 
pureza, na segunda etapa, conduz a forma9ao de monoxide de niobio (NbO), 
de morfologia controlada, produzindo uma distribui9ao de particulas 
adequada sem a forma9ao de aglomerados de tamanho indesejdvel. 

O agente redutor na primeira etapa e o gas hidrogdnio ou 
qualquer outro gas ou mistura gasosa com potencial redutor adequado, como 
por exemplo o mon6xido de carbono, enquanto que na segunda etapa, o 
agente redutor, tamb6m denominado coletor de oxigdnio, 6 um metal ou liga 
de metal refratario ou reativo e/ou hidreto de metal refrat^o ou reativo como 
niobio, tantalo, titanio, zirconio, e preferencialmente niobio ou tantalo. 

O pent6xido de ni6bio (Nb205) utilizado na primeira etapa de 
redu9So pode possuir qualquer forma ou tamanho. Preferencialmente, o 
pentdxido de ni6bio (Nb205) pode ser na forma de p6s ou particulas 
aglomeradas. Como exemplos dos tipos de p6s que podem ser incluidos, mas 
nao limitados a estes exemplos, sao pos na fonha de flocos, de bastonetes, 
angulares, nodulares, esponjosos, e/ou uma mistura ou varia95es destas. 
Preferencialmente, o pent6xido de ni6bio (NbaOs) deve ser na forma de p6 



com porosidade adequada que de maneira mais efetiva resulte no di6xido de 
niobio (NbOi). 

Exemplos dos p6s de pentoxido (Nb205) de niobio 
preferenciais sSo aqueles com tamanhos entre 2,0 milimetros e 0,04 milimetro 
(10 Mesh Tyler e 325 Mesh Tyler). 

A primeira etapa de redugao ocorre sob atmosfera de gas 
hidrogenio ou uma combinapao de gas hidrogenio e outros gases inertes em 
teores variados, como por exemplo, argdnio, helio e nitrogenio, ou qualquer 
outro gas ou mistura gasosa com potencial redutor adequado, como por 
exemplo, o monoxido de carbono. A pressao dos gases durante o processo 
pode variar de 13,3 a 266,6 kPa (100 a 2000 Torr), e preferencialmente de 
13,3 a 160 kPa (100 a 1200 Torr). 

A temperatura e o periodo de tempo para a primeira etapa de 
redu^ao devem ser adequados para garantir a redugao do pentoxido de niobio 
(NbaOs) para di6xido de niobio (Nb02). Usualmente, a rea^ao pode ser 
conduzida entre 700^C e ISOO^C, e preferencialmente entre 800°C e 1200°C, 
para periodos de tempo variando de 15 a 300 minutos, e preferencialmente 
entre 30 a 180 minutos. Apos o termino da reagao, o produto da reafao e 
resfriado sob a atmosfera de processo ate a temperatura ambiente. 

A primeira etapa de redu9ao pode ser realizada em fomos do 
tipo mufla, fomos tipo retorta, fomos de soleira movel, fomos continuos de 
esteira ou qualquer outro tipo de equipamento capaz de atingir as 
temperaturas necessarias e manter a atmosfera redutora necessaria ao 
processo. 

O produto da primeira etapa de redu9ao consiste no dioxido de 
niobio (Nb02). O dioxido de niobio (NbOa) produzido tem preferencialmente 
uma morfologia esponjosa, com particulas primarias com 1 micrometro ou 
menos e '^escopo" de liga^ao entre particulas de diSmetro adequado. Este 
produto possui uma porosidade conveniente que permite atingir altos nlveis 



de capacMncia, quando transformados em anodos de capacitor. As imagens 
de microscopia eletronica de varredura das figuras 1 e 2 mostram o tipo de 
dioxido de niobio (NbOz) da presente inven9ao. Como pode ser observado 
nestas imagens, o dioxido de niobio (Nb02) da presente inven9ao possui 
elevada drea superficial especifica, e uraa estrutura porosa com pelo menos 
50% de porosidade quando medida por porosimetria de merciirio. O di6xido 
de m6bio (NbOi) da presente inven9ao pode ser fisicamente caracterizado 
como tendo'. uma area de superficie especifica -de 0,5 a 20,0 m/g, e 
preferencialmente de 0,8 a 12,0 mVg. 

A primeira etapa de redufao permite obter dioxido de niobio 
(TSlbOa) com area superficial especifica e porosidade controladas. Este 
controle pode ser obtido atraves da sele9ao adequada do pentoxido de niobio 
(NbaOs) e pelo controle das varidveis de processo - tempo, temperatura e 
pressSo de rea9ao. 

Na segunda etapa de rea9ao, o dioxido de niobio (NbOi) 
resultante da primeira etapa de rea9ao e misturado com o material coletor de 
oxigenio. O material coletor de oxigenio, para os fins desta inven9ao, pode ser 
qualquer material capaz de reduzir o dioxido de niobio (NbOa)" especificado 
no processo para monoxido de niobio (NbO). Preferencialmente o material 
coletor de oxigdnio consiste em um metal ou liga de metal reflratdrio ou 
reativo e/bu seus hidretos, sendo utilizados preferencialmente ni6bio e/ou 
tantalo, e mais preferencialmente niobio. Para os fins da presente inven9ao, o 
niobio como material coletor de oxigenio e qualquer material contendo niobio 
metalico que possa remover ou reduzir o oxigenio presente no dioxido de 
niobio (NbOz). Assim sendo, o nidbio como material coletor pode ser uma 
liga ou material contendo uma mistura de niobio com outros componentes. 
Preferencialmente, o ni6bio coletor e predominantemente, se nao 
exclusivamente, composto per ni6bio metdlico. A pureza deste ni6bio nSo 6 
importante, mas preferencialmente e utilizado niobio metalico de alta pureza 



para evitar a introdufao de outras inq)urezas durante o processo. 

O material coletor de oxigenio pode ter qualquer forma ou 
tamanho. Preferencialmente, o material coletor tern a forma de p6, para que 
tenha area superficial suficiente para funcionar adequadamente como coletor 
de oxigSnio. Assim sendo, o material coletor pode ser um p6 com forma 
angular, de flocos, de bastonetes, nodular, esponjoso, e/ou uma mistura ou 
vaiiapoes destas formas. Preferencialmente, o material coletor e van. hidreto de 
m6bio e/ou niobio metalico, na forma de granulos que possam ser facilmente 
separados por peneiramento do p6 de mon6xido de m6bio produzido. 

Uma quantidade suficiente de material coletor deve estar 
presente para reduzir o dioxido de niobio (NbOa) para mon6xido de riiobio 
(NbO). Preferencialmente, a quantidade de material coletor presente na rea9ao 
com o didxido de ni6bio (NbOa) 6 de 1 a 6 vezes a quantidade 
estequiometrica para redugao completa do di6xido de niobio (NbOz) para 
monoxido de niobio (ISlbO). 

A segunda etapa de rea9ao e realizada em fomos ou reatores 
comumente utilizados para o processamento de ni6bio e/ou t&italo, como por 
exemplo, fomos eletricos a vacuo. A reapao do dioxido de m6bio (NbOa) com 
material coletor e realizada em temperatura e tempo suficientes para que 
ocorra a redufSo do di6xido de m6bio para mon6xido de nidbio (NbO). A 
temperatura e o periodo de tempo do processo dependem de varios fatores, 
como por exemplo, a quantidade, morfologia e distribuifao granulom6trica do 
di6xido de niobio e de material coletor carregados; e a forma de mistura 
destes materiais. A tenq)eratura do processo pode ser entre 1000**C e IVOO^C, 
e preferencialmente entre 1200"C e 1600°C, para periodos de tempo entre 10 
minutos e 720 minutos, e preferencialmente entre 30 minutos e 360 minutos. 

, A segunda etapa de redu9ao e realizada em uma atmosfera que 
permita a transferdncia dos atomos de oxigdnio do di6xido de niobio (Nb02) 
para o material coletor de oxigSnio. A rea^ao 6 conduzida em uma atmosfera 



contendo gds hidrogenio, e de preferdncia, apenas gas hidrogSnio. Outros 
gases alem do hidrogenio, como o nitrogdnio e/ou o argonio e/ou o helio, 
podem estar presentes, desde que estes gases nao abaixem o potencial de 
redu9§lo do hidrog&iio. A pressao dos gases durante a segunda etapa de 
redu9ao 6 preferencialmente entre lOOTorr e 2000Torr, e mais 
preferencialmente entre SOOTorr e ISOOTorr. 

O monoxido de niobio (NbO) da presente invenQao, produzido 
na segunda etapa de rea^ao, possui uma razao atdmica entre t> niobio e 
oxigenio entre 1:0,6 e 1:1,5 e preferencialmente uma razao atdmica entre 
ni6bio de oxigSnio entre 1:0,7 e 1:1,1. Colocando de outra forma, o monoxido 
de niobio possui uma formulafao entre NbOo.e e NbOi^ e preferencialmente a 
formula9ao entre NbOo.7 e NbOi.i . 

O produto da segiinda etapa de redupSo consiste no monoxido 
de ni6bio (NbO), com morfologia semelhante ao material de alimenta9ao, o 
didxido de ni6bio (NbOz). Desta forma, controlando a morfologia, porosidade 
e a distribui9ao de particulas do di6xido de niobio (Nb02), 6 posslvel obter 
mon6xido de niobio (NbO) com caracteristicas apropriadas para a manufatura 
de capacitores. 

A vantagem de se utilizar o dioxido de niobio como materia 
prima para a 2° etapa de redu9ao, reside no fato que a sua temperatura de 
fusSo e significativameUte superior k temperatura de fuslio do'pent6xido de 
niobio. Esta maior temperatura de fusao do dioxido de niobio faz com que a 
morfologia das particulas permane9a praticamente inalterada durante a rea9ao 
de redu9§o final, que e realizada a temperatura elevada. 

O mon6xido de niobio (NbO) produzido tem 
preferencialmente uma morfologia esponjosa, com particulas primdrias com 1 
micrometro ou menos e "pesco9o" de liga9ao entre particulas de diametro 
adequado. Este produto possui uma porosidade conveniente que permite 
atingir altos niveis de capacitancia, quando transformados em anodos de 



capacitor. As imagens de microscopia eletronica de varredura das figuras 3 e 
4 mostram o tipo de mon6xido de ni6bio (NbO) da presente inven9ao. Como 
pode ser observado nestas imagens, o monoxido de niobio (NbO) da presente 
inven^ao possui elevada area superficial especifica, e uma estrutura porosa 
com pelo menos 50% de porosidade. O mon6xido de ni6bio (NbO) da 
presente inven9ao pode ser caracterizado fisicamente como tendo uma ^ea de 
superficie especifica de 0,5 a 20,0 mVg, e preferencialmente de 0,8 a 6,0 mVg. 

O monoxido de ni6bio (NbO) da presente inven9ao «jfoi 
tamb6m caracterizado .pelas suas propriedades el^tricas resultantes de sua 
fabrica9ao como um anodo de capacitor. O anodo de capacitor pode ser 
fabricado atraves da prensagem de p6s de mon6xido de niobio (NbO) para 
forma9ao de anodos, e sinterizando estes anodos a temperaturas apropriadas, e 
anodizando-os para produzir anodos de capacitor eletrolitico que podem ser 
testados quanto as suas propriedades eletricas. 

Os anodos produzidos pela prensagem de pos de monoxido de 
ni6bio (NbO) da presente inven9ao tinham massa de 100 mg. Eles foram 
sinterizados sob vacuo de cerca de 6,7x10"^ Pa (5,0x10"^ Torr), a temperatura 
de 1400°C por 10 minutos. A anodiza9ao foi realizada em solu9ao de 0,1% 
H3PO4 (em massa) e a tensao de anodiza9ao utilizada foi de 30 Volts. A 
capacitSncia ap6s anodiza9ao foi medida utilizando-se uma ponte LCR 
Agilent 4284A, o eletr61ito utilizado foi uma solu9ao 18% H2SO4 (em massa) 
e a freqiiencia utilizada foi de 120Hz. A medida de fiiga de corrente foi 
realizada em uma solu9ao 0,1% H3PO4 (em massa), a tensSo utilizada foi 
correspondente a 70% da tensao de anodiza9ao, isto 6 21 Volts, e a corrente 
foi monitorada at6 180 segundos apos a aplica9ao da tensao. 

A inven9ao 6 explicada mais detalhadamente nos exemplos 
descritos a seguir: 
Exempio 1: 

Primeira et a pa de reducao : 200 gramas de p6 de pent6xido de 



niobio foram carregados num fomo tubular. Gas hidrog§nio foi admitido na 
camara do fomo, e a temperatura do fomo foi elevada da temperatura 
ambiente para 800°C- A carga foi mantida nesta temperatura por 300 minutos, 
apos o que o aquecimento foi desligado. Manteve-se a atmosfera de 
hidrog§nio at6 a carga atingir a temperatura ambiente, sendo entSo a camara 
do fomo pressurizada com nitrogenio antes de retirar-se a carga do fomo. O 
produto desta primeira etapa de reafao possma as seguintes propriedades: 
Difrafao de Raios-X: NbOa 

Area de superficie especlfica, metodo BET: 3,2 mVg 
Porosidade: 83,8% 

Segunda etapa de reducao : 6 gramas de dioxido de niobio, 
produzido na primeira etapa de redu9ao, foram carregados em um cadinho de 
niobio, jtmtamente com 34 g de hidreto de niobio em p6 com tamanho de 
particula menor que 0,6 mm e maior que 0,3 mm. O cadinho com a mistura 
foi carregado na camara de um fomo eletrico a vacuo, a camara do fomo foi 
evacuada e em seguida pressurizada com gas hidrogenio a uma pressao de 4 
kPa'(30 Torr) acima da pressao atmosf6rica. A temperatura foi elevada da 
temperatura ambiente para a temperatura de rea9ao de 1200''C, e assim 
mantida por 180 minutos. Terminado o periodo de 180 minutos, o fomo foi 
desligado e foi feita a evacua9ao da c§mara do fomo, at6 se atingir uma 
pressao de 0,067 Pa (5x10"^ Torr). Agtiardou-se o resfiriamento da camara do 
fomo ^ ate a temperatura ambiente antes de se proceder a pressuriza9ao com 
nitrogenio, Apos a pressuriza9ao, a camara foi aberta e a carga retirada do 
fomo- O p6 de nion6xido de niobio foi separado do p6 de material coletor 
atraves de peneiramento utilizando-se uma peneira com abertura de malha de 
0,2 mm. O produto foi testado, obtendo-se os seguintes resultados: 

Difra9ao de Raios-X: NbO 

Area de superficie especifica, metodo BET: 1,1 m^/g 
CapacitSncia: 77.133 CV/g 



Fuga de Corrente: 0,2 nA/CV 
An^se quimica (ppm) 

C =59 

B <3 

Ca =11 

Cr =7 

Fe <5 

H2 =49 

Mg =6 

Mn =4 

N2 =70 

Ni < 10 

Si =154 

Ta = 1334 

Zr <2 



Exemplo 2: 



Primeira etapa de reducao : 250 gramas de p6 de pentoxido de 
niobio foram carregados num fomo tubular. Gds hidrogdnio foi admitido na 
camara do fomo, e a temperatura do fomo foi elevada da temperatura 
ambiente para 800°C. A carga foi mantida nesta temperatura por 150 imnutos, 
ap6s o que o aquecimento foi desligado. Mauteve-se a atmosfera de 
hidrogSnio ate a carga atingir a temperatura ambiente, sendo entao a cSmara 
do fomo pressurizada com nitrogenio antes de retirar-se a carga do fomo. O 
produto desta primeira etapa de rea93o possuia as seguintes propriedades: 

Difi:a9ao de Raios-X: NbOz 

Area de superficie especifica, metodo BET: 3,5 m^/g 
Porosidade: 84,4% 

Segunda etapa de reducao : 180 gramas de di6xido de nidbio, 
produzido na primeira etapa de redugSo, foram carregados em um cadinho de 
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niobio, jimtamente com 1000 g de hidreto de niobio em p6 com tamanho de 
particula menor que 0,6 mm e maior que 0,3 mm. O cadinho com a mistura 
foi carregado na camara de um fomo eletrico a vacuo, a camara do fomo foi 
evacuada e em seguida pressurizada com gas hidrogenio a uma pressao de 4 
kPa (30 Torr) acima da pressao atmosferica. A temperatura foi elevada da 
temperatura ambiente para a temperatura de reagSo de 1200**C, e assim 
mantida por 180 minutos. Terminado o periodo de 180 minutos, o fomo foi 
desligado e foi'-feita a evacua9ao da camara do fomo, ate se atingir uma 
pressao de 0,067 Pa (5x10""^ Torr). Aguardou-se o resfriamento da camara do 
fomo ate a temperatura ambiente antes de se proceder a pressuriza9ao com 
nitrogenio. Apos a pressurizagao, a camara foi aberta e a carga retirada do 
fomo. O po de monoxido de nidbio foi separado do p6 de material coletor 
atraves de peneiramento utilizando-se uma peneira de abertura de malha de 
0,2 mm. O produto foi testado, obtendo-se os seguintes resultados: 
15 Difra9ao de Raios-X: NbO 

Area de superficie especlfica, metodo BET: 1,9 m^/g 
Capacit§ncia: 62.257 CV/g 
Fuga de Corrente: 0,5 nA/CV 
Analise qulmica (ppm) 



20 


C 


= 46 




B 


<3 




Ca 


= 54 




Cr 


= 5 




Fe 


= 35 


25 


H2 


= 112 




Mg 


= 8 




Mn 


= 8 




N2 


= 10 




Ni 


<10 



Si = 141 
Ta =1242 
Zr <2 

Exemplo 3: 

Primeira etapa de reducao : 1000 gramas de p6 de pent6xido de 
ni6bio foram carregados num fomo tubular. Gds hidrogenio foi admitido na 
camara do fomo, e a temperatura do fomo foi elevada da temperatura 
ambiente para SOO^C. «A carga foi mantida nesta temperatura por 90 minutos, 
ap6s o. que o aquecimento foi desligado. Manteve-se a atmosfera de 
hidrogenio at6 a carga atingir a temperatura ambiente, sendo ent^o a cimara 
do fomo pressurizada com nitrogenio antes de retirar-se a carga do fomo. O 
produto desta primeira etapa de rea^ao possuia as seguintes propriedades: 

Difi:a9ao de Raios-X: NbOi " 

Area de superficie especifica, metodo BET: 7,0 m^/g 

Porosidade: 80,4% 

Segunda etapa de redupSo : 890 gramas de di6xido de ni6bio, 
produzido na primeira etapa de redu9ao, foram carregados em irni cadinho de 
ni6bio, juntamente com 5000 g de hidreto de ni6bio em p6 com tamanho de 
partfcula menor que 0,6 mm e maior que 0,3 mm. O cadinho com a mistura 
foi carregado na camara de um fomo eletrico a vacuo, a camara do fomo foi 
evacuada e em seguida pressurizada com gds hidrogdnio a uma pressSo de 4 
kPa (30 Torr) acima da pressao atmosferica. A* temperatura foi elevada da 
temperatura ambiente para a temperatura de rea9ao de 1200^C, e assim 
mantida por 360 n^nutos. Teraiinado o periodo de 360 minutos, o fomo foi 
desligado e foi feita a evacua9ao da camara do fomo, at6 se atingir uma 
pressao de 0,067 Pa (SxlO""^ Torr). Aguardou-se o resfiiamento da cSmara do 
fomo ate a temperatura ambiente antes de se proceder a pressuriza9ao com 
nitrogenio. Ap6s a pressurizagao, a camara foi aberta e a carga retirada do 
fomo. O p6 de monoxido de ni6bio foi separado do p6 de material coletor 



atrav6s de peneiramento utilizando-se uma peneira de abertura de malha de 
0,2 mm. O produto foi testado, obtendo-se os seguintes resultados: 
Difragao de Raios-X: NbO 

Area de superficie especifica, metodo BET: 1,1 mVg 
Capacitancia: 91.737 CV/g 
Fuga de Corrente: 0,2 nA/CV 
Analise qmmica (ppm) 
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<30 


B 


<3 


Pa 


= a 

vr 


Cr 


<4 


Fe 


<5 


H2 


= 243 


Mg 


= 4 


Mn 


= 3 


N2 


<10 


Ni 


<10 


Si 


= 145 


Ta 


= 1357 


Zr 


<2 



Exemplo 4: 

Primeira etapa de reducao : 500 gramas de p6 de pent6xido de 
ni6bio foram carregados num fomo tubular. Gds hidrogenio foi admitido na 
cSmara do fomo, e a temperatura do fomo foi elevada da temperatura 
ambiente para 900**C. A carga foi mantida nesta temperatura por 150 minutos, 
apos o que o aquecimento foi desligado. Manteve-se a atmosfera de 
hidrogdnio at6 a carga atingir a temperatura ambiente, sendo entao a camara 
do fomo pressurizada com nitrogSnio antes de retirar-se a carga do fomo. O 
produto desta primeira etapa de rea9§io possula as seguintes propriedades: 



Difrafao de Raios-X: Nb02 

Area de superficie especifica, m6todo BET: 1,6 mVg 

Porosidade: 77,0% 

Segunda etapa de reducao : 6 gramas de dioxido de niobio, 
produzido na primeira etapa de redu9ao, foram carregados em um cadinho de 
niobio, juntamente com 34 g de hidreto de ni6bio em po com tamanho de 
particula menor que 0,6 mm e maior que 0,3 mm. O cadinho com a mistura 
foi carregado na camara de um fomo eletrico a vdcuo, a camara do fomo foi 
evacuada e em seguida pressurizada com gds hidrog6nio a xuna pressSo de 4 
kPa (30 Torr) acima da pressao atmosferica. A temperatura foi elevada da 
temperatura ambiente para a temperatura de reagao de HOO'^C, e assim 
mantida por 180 minutos. Terminado o periodo de 180 minutos, o fomo foi 
desligado e foi feita a evacua^So da cSmara do fomo, ate se atingir uma 
pressao de 0,067 kPa (5x10'^ Torr), Aguardou-se o resfnamento da camara do 
fomo ate a temperatura ambiente antes de se proceder a pressuriza9ao com 
nitrogenio. Apos a pressuriza9ao, a camara foi aberta e a carga retirada do 
fomo. O p6 de mon6xido de niobio foi separado do p6 de material coletor 
atraves de peneiramento utilizando-se uma peneira com abertura de malha de 
0,2 mm* O produto foi testado, obtendo-se os seguintes resultados: 

Difi:a9ao de Raios-X: NbO 

Area de superficie especlfica, metodo BET: 1,2 m^/g 
CapacitSncia: 91.600 CV/g 
Fuga de Corrente: 0,3 nA/CV 



reivindicacQes 

1. Processo de produ9ao de p6 de mon6xido de ni6bio, 
caracterizado pelo fato de compreender duas etapas de redugao do pentoxido 
de niobio, sendo a primeira etapa de redu^ao por hidrogenio do pentoxido de 
ni6bio para dioxido de niobio, e a segimda etapa de redu9ao de dioxido de 
iii6bio para monoxido de niobio, atraves do uso de um material coletor de 
oxigenio e numa atmosfera que permita a transferencia dos atomos de 
oxigetiio do dioxido de niobio para o material coletor, podendo o material 
coletor ser mn metal refratario ou metal reativo, ou hidreto de metal refrat^rio 
ou de metal reativo. 

2. Processo de produ9ao de p6 de monoxido de niobio, de 
acordo com a reivindica9ao 1, caracterizado pelo fato de conduzir a primeira 
etapa de redu9ao entre 700''C e ISOC^C, e preferencialmente entre SOO^'C e 
1200°C, para periodos de tempo variando de 15 a 300 minutos, e 
preferencialmente entre 30 a 180 minutos. 

3. Processo de produ9ao de p6 de nionoxido de ni6bio, de 
acordo com a reivindica9ao 1, caracterizado pelo fato de conduzir a primeira 
etapa de redu9So'Sob atmosfera de g&s hidrogSnio ou uma combina9ao de gds 
hidrogenio e outros gases inertes em teores variados, como por exemplo, 
argdnio, helio e nitrogenio. 

4. Processo de produ9ao de p6 de monoxido de ni6bio, de 
acordo com a reivindica9ao 1, caracterizado pelo fato de conduzir a primeira 
etapa de redu9ao sob atmosfera de monoxido de carbono ou qualquer outra 
mistura de gases com poder redutor adequado. 

5. Processo de produ9ao de p6 de monoxido de niobio, de 
acordo com a reivindica9ao 1, caracterizado pelo fato de produzir na primeira 
etapa de redu9ao o dioxido de niobio com estrutura micro-porosa, com 
superficie especifica entre 0,5 m^/g e 20 m^/g. 

6. Processo de prpdu9ao de p6 de mon6xido de niobio, de 



acordo com a reivindicagao 1, caracterizado pelo fato de produzir na primeira 
etapa de redu^ao o dioxido de niobio com estrutura micro-porosa, com 
porosidade minima de 41 por cento. 

7. Processo de produ9ao de p6 de monoxido de niobio, de 
acordo com a reivindicagao 1, caracterizado pelo fato de produzir na primeira 
etapa de redugao o di6xido de ni6bio com estrutura micro-porosa, com baixo 
teor residual de pentoxido de niobio. 

8. Processo de produ9ao de po de^ monoxido de niobio, de 
acordo com a reivindica9So 1, caracterizado pelo fato de utilizar o di6xido de 
niobio com area de superficie especifica entre 0,5 e 20 m /g na segunda etapa 
de redu^ao. 

9- Processo de produ9ao de p6 de monoxido de niobio, de 
acordo com a reivihdica9ao 1, caracterizado pelo fato de utilizar o dioxido de 
niobio com porosidade de no minimo 41 por cento na segunda etapa de 
redu9ao. 

10. Processo de produ9ao de p6 de monoxido de niobio, de 
acordo com a reivindica9ao 1, caracterizado pelo fato de utilizar como 
material coletor de oxigSnio na segunda etapa de redu9ao o niobio metalico e 
suas ligas, e/ou o hidreto de niobio e suas ligas. 

11. Processo de produ9ao de p6 de monoxido de niobio, de 
acordo cdm a reivindica9ao 1, caracterizado pelo fato de utilizar como 
-material coletor de oxigSnio na segunda etapa de redu9ao o t§ntalo metdlico e 
suas ligas, e/ou hidreto de tantalo e suas ligas. 

12. Processo de produ9ao de p6 de monoxido de niobio, de 
acordo com a reivindica9ao 1, caracterizado pelo fato de permitir a 
transferencia dos atomos de oxigenio na segunda etapa de redu9ao pelo g^s 
hidrogenio, podendo conter outros gases que nao abaixem o potencial de 
redu9ao do hidrogSnio. 

13. Processo de produ9ao de p6 de monoxido de ni6bio, de 
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acordo com a reivindica9ao 1, caracterizado pelo fato de utilizar iraia mistura 
de gas hidrogenio e nitrogenio de tal forma a propiciar uma dopagem do 
mondxido de niobio formado. 

14. Processo de produ9ao de p6 de mon6xido de nidbio, de 
5 acordo com a reivmdica9ao 1, caracterizado pelo fato de conduzir uma 
segimda etapa de redu9ao entre lOOCC e 1700**C, e preferencialmente entre 
1200°C e leOCC, para periodos de tempo entre 10 e 720 minutos, e 
preferencialmente entre 30 e 360 minutos. ^ 
^ 15. Processo de produ9ao de p6 de mon6xido de niobio, de 

PIo acordo com a reivindica9ao 1 , caracterizado pelo fato de produzir o mon6xido 
de niobio nSo contendo residuais detectaveis de didxido de niobio ou niobio 
metalico por di&a9So de raios X. 

16. Processo de produ9ao de p6 de mon6xido deS'nidbio, de 
acordo com a reivindica9ao 1, caracterizado pelo fato de produzir o mon6xido 

15 de niobio na segunda etapa de redu9ao com morfologia semelhante ao do 
di6xido de nidbio. 

17. Processo de produ9ao de p6 de monoxido de ni6bio, de 
acordo com a reivindica9ao 1, caracterizado pelo fato de produzir o mon6xido 
de nidbio na segunda etapa de redu9ao com uma razSo atomica entre o niobio 

20 e oxigSnio entre 1:0,6 e 1:1,5 e preferencialmente \xmsi razao atdmica entre 
ni6bio e oxigSnib entre 1 :0,7 e 1 : 1 , 1 . 

18. Monoxido de niobio, caracterizado pelo fato de ser 
produzido como definido na reivindica9ao 1, apresentando teor residual de ate 
5 por cento de didxido de ni6bio. 

25 19. Monoxido de ni6bio, caracterizado pelo fato de ser 

produzido como defmido na reivindica9ao 1, apresentando teor residual de ate 
5 por cerito de niobio met^ico. 

20. Mon6xido de niobio, caracterizado pelo fato de ser 
produzido como definido na reivindica9ao 1, apresentando teor residual de ate 



5 por cento de dioxido de nidbio e teor residual de ate 5 por cento de niobio 
metalico. 

21. Monoxido de niobio, caracterizado pelo fato de ser 
produzido como definido na reivindicafao 1, apresentando uma area de 
superficie especifica entre 0,5 e 20,0 m^/g, preferencialmente de 0,8 a 6,0 
mVg. 

22. Mon6xido de niobio, caracterizado pelo fato de ser 
produzido como definido-! na reivindica9ao 1, apresentando uma estrutura 
micro-porosa com pelo menos 41 por cento de porosidade. 

23. Capacitor, caracterizado pelo fato de ser manufaturado 
utilizando o monoxido de niobio produzido como definido na reivindica^So 1, 
apresentando uma capacitancia entre 50.000 CV/g e 200.000 CV/g. 

24. Capacitor, caracterizado pelo fato de ser manufeturado 
utilizando o mon6xido de ni6bio produzido como definido na reivindica9ao 1, 
apresentando uma fiiga de corrente inferior a 1,0 nA/CV. 
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RESUMO 

"PROCESSO DE PRODUQAO DE P6 DE MONOXIDO DE NI6bIO, 
MONOXIDO DE NIOBIO, E, CAPACITOR" 

A presente inven^ao refere-se ao processo de produ9ao de p6 
de monoxide de niobio (NbQ) de elevada pureza, elevada superficie 
especifica, teores de oxig8nio e nitrogenio controlados e morfologia 
apTopriada para ser usada na fabrica9ao de capacitores, caracterizado por duas 
etapas de redu9ao do pait6xido de niobio (Nb205), sendo a primeira etapa de 
Tedu9§Lo por hidrogdnio do pent6xido de ni6bio (Nb205) para dioxidp de 
niobio (NbOa), e a segunda etapa de redu9ao de dioxido de m6bio (NbOi) 
para monoxidb de niobio (NbO), atraves do uso de iini material coletor de 
oxigdnio nrnna atmosfera conveniente que permita a transferencia dos dtomos 
de oxigdnio do di6xido de ni6bio (NbOa) para o -material coletor, sob 
condi9oes adequadas de tempo e temperatura para a forma93o do mon6xido 
de niobio (NbO). As particulas de p6 de monoxido de ni6bio (NbO) 
produzidas com o presente processo sSo de tamanho reduzido, tem elevada 
area superficial e morfologia apropriada, sendo adequadas para a produ9ao de 
capacitores. 
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